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WasBerloellche Azofarbatoffe 

Die Erfindung betrifft Farbetoffe, die in Porm der freien Sauren 
der Pormel I 

(S0 3 H) n (I) 

entsprechen, in der 

D den Best elner Diazokomponente, 

X Cyan oder Carbamoyl, 

n die Zahlen 1 bis 4 und 

H gegebenenfalls aubatituiertes Alkyl, Cycloalkyl oder Aralkyl be- 
deuten. 

Die Reste D der Diazokomponenten leiten sich inabeaondere von Anilin- 
Aminophthalimid- und Aminoazobenzolderivaten ab, die z. B. durch Hy- 
droxy sulfonyl, Halogen, Hydroxy, Alkyl, Alkoxy, Aeylamino, Cyan, 

640/7^ 
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HN " 
D-N=N *+A&> X 
HgN "^N^ 0 
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Alkylsulfon, Phenylsulf on, Nitro, Carboxyl, Carbalkoxy, Carbonamid, 
N-substituiertes Carbonamid, Sulfonamid, N-substituiertes Sulfon- 
amid oder Benzthiazolyl substituiert sein konnen. 

Einzelne Subs tituen ten sind auBer den bereits geaannten beispiels- 
weise: Chlor, Brom, Methyl, Athyl, Trifluormethyl, Kethoxy, Athoxy, 
Kethylsulfonyl, Athyl sulfonyl , Carbomethoxy, -athoxy, -B-athoxy- 
athoxy, -B-methoxyathoxy, -butoxy, oder - Q- butoxy athoxy , N-Ketfcyl- , 
N- Athyl- , N-Propyl- , N-Butyl-, N-Hexyl-, N-B-Athylhexyl-, N-B-Hy- 
droxy athyl- , M- 3- Methoxy athyl- oder N-y-Me t ho xypropyl carbonamid, N,N-Di- 
methyl-, N,N-Diathyl-, N-Methyl-N-B-hydroxyathyl- oder N- Phenyl carbon- 
amid, Carbonsaure-piperidid, -morpholid oder -pyrrolidid sowie die 
entsprechenden Sulfonamide, Acetylamino, Propionylamino , Butyryl- 
amino , Methyl sul f onylamino, Phenylsulf ony lam ino, Hydro xyacetyl amino , 
Benzoylamino, p-Chlorbenzoylamino , Phenacetylamino sowie die Seste 
der Formeln -N-CO-CH.., -N-CO-CH^Cl , -N-CO-CH.., -N-CHO oder -N | . 



Reste R der Kupplungskomponenten sind z. B. Alkyl mit 1 bis 8 
C-Atomen, das noch durch Chlor, Brom oder Alkoxy mit 1 bis 4 
C-Atomen substituiert sein kann, Cyclohexyl, Benzyl, Phenylathyl 
oder Phenylpropyl. Die Phenylringe konnen d»hei durch Hydroxy- 
sulfonyl substituiert sein. 

Bevorzugte Reste R sind Alkylgruppen mit 1 bis 4 C-Atomen und ins- 
besondere Methyl, Athyl, Propyl, Methoxyathyl oder Methoxypropyl 

so^ ie sulfonsauregruppenhalti^e Aralkylreste. 
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Die Farbstoffe der Formel 1 konnen in Form der freien Sauren oder 
auch zveckmaBigerveise als wasserlSsliche Salze, z. B. ale Alkali-, 
Ammonium- oder substituierte Ammoniumsalze, hergestellt oder verven- 
det werden. Substituierte Ammonlumkationen in den Salzen Bind bei- 
epielsweise Trimethylammonium, Methoxy&thyl-ammonium, Hexoxypropyl- 
ainmonium, Mmethyl-phenyl-benzyl-am-onium, Mono-, Di- oder Triathanol- 

ajpnionlxun* 

Zur Herstellung der Farbstoffe der Pormel I kann man Diasoverbin- 
dungen von Aminen der Formel II 

D-HH 2 (II) 

mit Kupplungekomponenten der Formel III 

HHB 

jfV x (hi) 

R 

umeetzen, vobei normalervei.e entweder D und/oder der Rest R minde- 
stens eine Sulfons&uregruppe enthalten. 

Die Diasotierung der Amine (II) und die Kupplung mit den Pyridonen 
(III) erfolgen nach an sich bekannten Methoden. Man kann die neuen 
Farbstoffe auen dadurch erhalten, daB man zunaohst die SO^-Gruppen- 
freien Ferbindungen durch Diasotierung und Kupplung nerstellt und 
diese dann mit Sulfonierungsmitteln wis konsentrierter Schvefel- 
.aure, Sehvefelsauremonohydrat oder Oleum in die Farbstoffe der 
Formel I uberfUhrt. 
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Die Xupplungskomponenten der Pormel III kann man leicht dadurch er- 
halten, daB man Pyridiniumsalze der Pormel (IV) 

HNR 



B 

mit mindestene 2 Aquivalenten einer waBrig-anorganischen Base bei 
Temperaturen von 20 bis 100 °C in An- oder Abwesenheit eines organi- 
schen LoBungemittels umsetzt und gegebenenf alls die Cyangruppe in an 
sich bekannter Veise in die Amidgruppe umwandelt. Sulfonsauregruppen- 
haltige Kupplungskomponenten, mit R gleich Aralkyl, gewinnt man durch 
Sulfierung in an sich bekannter Weise. 

Geeignete anorganische Basen Bind z. B« waBrige Loeungen von NaOH, 
KOH, Na 2 C0j f K 2 C °3 oder NaHCO^ . Als organische Losungsmittel kommen 
z. B. Alkanole, Glykole oder Glykolather wie Methanol, Athanol, iso- 
Butanol, Glykol, Methylglykol oder Athylglykol sowie auch N-Methyl- 
pyrrolidon in Betracht. 

Die Pyridiniumsalze (IV) Bind zum Teil aus Angew. Chemie 84. 1184 
(1972) bekannt bzw. nach dem dort beechriebenen Verfahren erhaltlich. 

Verbindungen der Pormel II sind beispielsweise: Anilin, 2-, 3- und 
4-Chlor-anilin, 2-, 3- und 4-Bromanilin, 2-, 3- 4-Nitro anilin, 

2-, 3- und 4-Toluidin, 2-, 3- und 4-CyananiTin, 2,4-Dicyan-anilin, 
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3,4- oder 2,5-3>ichlor-an±lin, 2,4,5-Trichloranilin, 2,4,6-Trichlor- 
anilin, 2-Cblor-4-nitroanilin, 2-Broo-4-nitroanilin, 2-Cyan-4-nitro- 
anilin, 2-Hethylsulfonyl-4-nitroanilin. 4-ChI or-2-nitroanilin, 
4-Ketbyl-2-nitroanilin, 2-Kethoxy-4-nitroa>niliW. l-Amino-2-trifluor- 
methyl-4-chlorbenzol , 2-Chlcr-5-ajnino-ben30nitril. 2-Amino-5-chlor- 
benzonitril, l-Ainiiio-2-nitrobenzol-4-8ulf<m 8 aure-(B)-.butyla B iid oder 
-B-methoxy-athylamid, i-A«inobenzol-4-methylsulfon, 1-Amino-2,6-di- 
brombenzol-4-oethylsulfon, l-Amino-2,6-d±chaorbenzol-4-me*bylsulfon, 
3,5-Dichloranthxanilsaure-metbylester, -propylester, -B-methoxySthyl- 
ester, -butylester, 3, S-Dibronanthranileaure-nethyleBter, -Sthyl- 
ester, -(n)- Oder -(i)-propylester, -(n)- oder -(i)-butyleeter, 
-B-methoxy-athylester, N-Acetyl-p-phenylend±a-in, H-Acetyl-m-phenylen- 
diamin, N-Benzolsulfonyl-p-phenyleadiamin, 4-Amino-acetophenon, 4- 
oder 2-A»inobenzophenon, 2- uxtd 4-Amino-dipfaenylsulfon. 2-, 3- oder 
4-Aminobenzoesaure-aethylester, -Sthylester, -propylester, -butyl- 
ester, -ieobutylester, -B-methoxySthyl ester. -fl-athoxyathyl eater, 
-methyldiglykolester, -athyldiglykolester, -methyl-triglykolester, 
3- oder 4-Am±nopbthalsaure, 5-Amino-isophtbalsaure- oder Amino- 
terephthalsauredimethylester, -diSthylester , -dipropylester, -di- 
butylester, 3- oder 4-Aminobenzoesaureamid, -aethylamid, -propyl- 
aiuid, -butylamid, -isobutylamid, -cyclohexylamid. -B-athyl-hexyl- 
anld, -y-methoxy-propylamid. 2-, 5- oder 4-Aminobenzoesaure-dime- 
thylamld, -diathylaaid, -pyrrolidid, -morpfaolid, 5-Amlno-i8ophthal- 
eaurediamid, 3- oder 4-Aaino-phthalsaure-iaid, -B-hydroxyathyl- 
imid, -nethyli«ld, -athylimid, -tolylimid, A-A»inobenzol-sulfon- 
saure-dimethylaoid. -diatbylanid, -pyrrolidid, -.orpholid, 3- oder 
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4-Aminophthalsaure-hydrazid, 4-Amino-naphthalsaure-athyliinid, -butyl - 
imid, -methoxySthylimid, 1-Amino-anthrachinon, 4- Ami no -di phenyl en- 
oxid, 2-Amino-benzthiazol, 4- und 5-Nitronaphthylamin, 4-Amino-azo- 
benzol , 2 1 , 3-Dimethyl-4-amino-azobenzol , 3 • , 2-Dimethyl-4-ainino-azo- 
benzol, 2 f 5-Dimethyl-4-amino-azobenzol f 2-Methyl-5-methoxy-4-amino- 
azobenzol , 2-Methyl-4 9 $ 5-dimethoxy-4-amino-azobenzol , 4 f -Chlor-2- 
methyl-5-methoxy-4-amino-azobenzol , 4 ' -Ni tro-2-methyl- 5-methoxy-4- 
aminoazobenzol , 4 ■ -Chlor-2-methyl-4-amino-azobenzol , 2 , 5-Dimethoxy- 
4-amino-azobenzol, 4 , -Chlor-2 > 5-dimethoxy-4-amino-azobenzol f 4 f - 
Nitro-2, 5-dimethoxy-4-aminoazobenzol, 4 1 -Chlor-2 , 5-ddme thyl-4-amino- 
azobenzol, 4'-Methoxy-2 , 5-dimethyl-4-amino-azobenzol , 4'-Nitro-4- 
amino-azobenzol, 3, 5-Bibrom-4-amino-azobenzol, 2 , 3 • -Dichlor-4-amino- 
azobenzol, 3-Methoxy-4-aaino-azobenzol, 1-Aminobenzol-2-, -3- oder 
-4-sulf onsaure, 1 -Aminobenzol-2 f 4- oder -2, 5-disulf onsaure, 1 -Amino- 

2- methylbenzol-4-sulfonsaure, 1-Amino-3-methylbenzol-4-sulf onsaure, 
1-Amino-4-methylbenzol-2- oder -3-sulf onsaure, 2-Nitr anil in- 4-sulf on- 
saure, 4-Nitranilin-2-sulf onsaure, 2-Chloranilin-4- oder -5-sulfon- 
saure, 3-Chloranilin-6-sulf onsaure, 4-Chloranilin-2-sulf onsaure, 

1- Amino-3,4-dichlorbenzol-6-^ulf onsaure, 1 -Ami no -2 , 5-dichlorbenzol- 
4-sulf onsaure, 1-Amino-4-methyl-5-chlorbenzol-2-suironaaure, 1 -Amino- 

3- methyl-4-chlorbenzol-6-sulf onsaure, 2-Amino-4-sulf obenzoesaure , 

1 -Amino-4-ace taminobenzol-2-sulf onsaure , 1 -Amino-5-ace tainincbenzol- 

2- sulf onsaure , 1 -Amino-2-me thoxy-4-ni trobenzol-5-sul f onsaure , 

1 -Amino an thrachinon-2-sulf onsaure, 1-Aminonaphthalin-2- oder -4- 
sulf onsaure, 2-Aminonaphthalin-1-eulf onsaure, sowie die Diazokom- 
ponenten der Formeln 
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CH 5 



H 5 C 2°-©" N=K -£j^- NH 2 , H 3 CO -^-N=N-^)-i;H 2 , HO-^- i!=K -^-hE^ 
SOjH S0 5 H SOjH 



H 3 Q 



H 5 C 2 0 HsaK MH 2 , HO N=H -Q- EHg , HjCO -^>- K=K HH„ . 

SOjH S0 5 H S0 3 H 

n-H 7 C 3 0 W=N NH 2 , HjCO N=N NH 2 , 

SOjH S0 3 H 

HjCO N=N HH 2 , H 3 CO N=N -Q- HH 2 , HjCO IJ=W -<Q- NH g , 

S0 3 H SOjH SOjH 



PCHj 



H 3 C0-^-K=N-^-NH 2 , H 3 C-OC-N^^-N=N^^-NH 2 , 



SOjH SOjH 



H 5 



C-OC-H -@-H=N HH 2 , H 3 C-OC-N-^- N=N NH 2 , 

CH 3 SOjH " CH 3 SOjH 



OC-N-£\- N=N -£^- NH 2» C1H 2 C-0C-H-^- H-H HH 2 , 
H CH 3 S0 3 H CH 3 S0 3 H 



CH 3 



K 3 C-OC-N-^- N=N KE 2 , HjC-OC-N 1M3 NH 2 , 



S0 3 H S0 3 H 
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OCH, H 3 C V-v ^_ 

H 5 C-OC-N ^-B=H -^-HH 2 , H^-OC-HhQ- K-H-^ MH 2» 

3 



SO„H S0 5 H 



SOjH CH 3 



OCH OCHj 
CI OCH 5 PI 



H0 3 S-0-(CH 2 



CH, CH 3 



CH 3 W° CH3 
5 -O-H 4 C 2 -0^- N=N -0- NH 2 , HO^-O-H^g-O N-N-^- 



5 CH 3 0CH 5 



HO S-O-H 4 C 2 -0-©-H^-A-aH2 <>der (BO^),.^^- »«* 



HE 2 



P as H, CHj, OCHj G = E, CHj 
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Von besonderer technischer Bedeutung sind Farbstoffe der Fonnel I a 

HHR 

R 

in der D 1 einen Rest der Pormel 

Y X 1 
Y 2 ^^y , C^ N=N ^C^~ Oder (/V) 




i 

T 

X 4 Wasserstoff Oder SO^H, 

X Cyan oder Carbamoyl, 

Y Wasserstoff, Cyan, Chlor, Bronx, Methylsulf on, Athylsulfon, Phenyl- 

sulfon, Carbalkoxy oder SO^H, 
Y 1 Wasserstoff, Chlor, Brom oder SO^H, 

Y 2 Wasserstoff, Chlor, Brom, Methyl, Carbalkoxy, 2-Benzthiazolyl oder 
S0 5 H, 

X 5 Wasserstoff, Methyl, Hydroxy, Methoxy oder SO^H, 

X I Wasserstoff, Methyl, Methoxy oder SO^H, 
X 2 Wasserstoff, Methyl oder Methoxy und 

T Wasserstoff oder einen Substituenten bedeuten und 
R die angegebene Bedeutung hat. 



- 11 - 



6O982S/O940 



BNSDOCID: <DE 2500024A1J_> 

if 



# 250002A 

\ _ 11 — 0 Z. >i O'wC 

Bevorzugte Reste fur T sind Alkylreste mit 2 bis 8 C-Atomen, die 
durch Sauerstoff unterbrochen und durch Hydroxy, Phenoxy oder OSOjH 
substituiert sein konnen, Benzyl, durch SO f substituiertes Benzyl, 
Phenylathyl. durch SOjH substituiertes Phenylathyl oder gegebenen- 
falls durch S0 3 H und/oder andere Reste substituiertes Phenyl. 

Res te T sind beispielsweise: CH 3 , C^, C^, C^, 

CH 2 CH(CH 2 ) 3 CH 5 . CH 2 CH 2 OH, (CH 2 ) 5 OH, CH^OCH^OH. 
C 2 H 5 

(CH 2 ) 5 0(CH 2 ) 4 OH, CH 2 CH20C 6 H 5 , CH^OSOjH, (CH^OSOjH, 
CH 2 CH 2 0CH 2 CH 2 0S0 5 H, (CH 2 ) 3 O(CH 2 ) 4 0S0 3 H, CH^, CH^SOjH, 
C 2 H 4 C 6 H 4 S0 3 H, C 6 H 5 , C^H, ^ «V oder 



OCH, 

Die neuen larbstoffe enthalten vorzugeveise 1 oder 2 Sulf onsauregruppen, 
X ist vorzugeveise Cyan. 

Bevorzugte Diazokomponenten sind beispielsweise: 2-, 3- und 4-Amino- 
benzoesaure-methylester, -athylester, -(n) und -(i)-propylester, 
-B-methoxyathylester, 2-Amino-3, 5-dichlor-benzoesaure-methylester , 
-athylester, -(i)-propylester, 2.Amino-5,5-dibrom-benzoesaure- m ethyl- 
ester, -athylester, -B-aethoxy-athyleeter, j-Brom-A-aaino-benzoesaure- 
athylester, Aminoterephthalsaurediathylester, 2-Aazno-benzonitril, 
2,4-Bicyan-anilin, 2-Amino-5-chlor-benzonitril , 2-Aaino-5-brom-benzo- 
nitril, 2-Amino-3-brca-5-chlor-benzonitril , 2-A«ino-3,5-dibrom-benzo- 
nitril, 2-Amino-3 . 5-dichlor-benzonitril , 2-A«ino-1-trifluormethyl- 
oenzol, 2-Amino-5-chlor-trifluormethylbenzol, 4 -Aminobenzol-1-methyl- 
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sulfon, 3-Chlor-4-aminobenzol-1-methylsulfon, 2-Amlno-diphenylsulf on, 
4-Amino-diphenylsulfon, 3- und 4-Aminophthalsaure-B-hydroxyathylimid, 

3- und 4-Aminophthalsaure-B-methoxyathylimid, 3- und 4-Aminophthal- 
saure-butylimid , -tolylimid , 1 -Amino-4-ni trobenzol , 1 -Amino-4-acetyl- 
amino-benzol , 1-Amino-3-acetylaminobenzol, 4-Amino-benzoesaure-amid, 

4- Amino-benzoesaure-N-methylamid, -N-butylamid, -N-B-athylhexylajmid, 
4-Amino-benzoesaur e-N , N— diathylamid , 3- und 4-Amino-benzol sul fonsaure- 
amid, 3- und 4-Aminobenzolsulfonsaure-N-butylamid, 3- und 4-Amino- 
benzolsulfonsaure-morpholid, 2-Chlor-anilin-4- Oder -5-sulfonsaure, 
3-Chlor-anilin-6-sulfonsaure, 4-Chlor-anilin-2-8ulf onsaure, 1 -Amino- 
3, 4-dichlorbenzol-6-8uironsauxe f 1-Amino-2, 5-dichlorbenzol-4-sulf on- 
sauxe t 1 -Ami no -2 , 5-dibrombenzol-4-sulf onsaure , 1 -Amino-4-methyl-5- 
chlorbenzol-2-sulfonsaure, 1 -Amino-3-methyl-4-chlorbenzol-6-sulf on- 
saure und die Amine der Forme In 



CH, CH, 



CH, H 2 C 



H0 3 S-^^-N=N-£^-NH 2 , H0 3 S-^^-N=N-^^-NH 2 , EO^S N=N-^^- NH 2 , 

CH 5 -^°3 H S0 5 H CH^ 

H0 3 S N=N ~^^- HH 2 • N=N NE 2 * H0 3 S "Cy - W=N -^J" NH 2 » 

CH^ SO^H CHj 

H0 3 S _ H0 3 S^ CH 3 H0 3 S >_ H 3 C v 

N=N-^-NH 2 , ^_N=N-^-NH 2 £^-N=N NH 2 , 



- 13 - 



809828/0940 



BNSDOCID: <DE 2500024A1_L> 



2500024 



- 13 - 



).Z. 31 Ooc 



HO^S 



5 CH, H0 3 S v_ ir-( CH 

£^H=N -0- HH 2 , Q~ N = N -0" 1 



3 

NH 2 , 



CH, 



HOjS CH 3 



HO 8 CH, 
HOjS CH 5 



SOjH 



H0 5 S-^-N=N-^-NH 2 




©-HH 2 R* =-^J>- CH 3 

0={~> 0 
l 



SO H r-t°3 R ^-? H 3 

. =-^0^, H0 5 S-£^N=N-^V>-NH 2 , 



CH, 



= -CH 2 -CH 2 -0-SO 3 H 



EO^N^-O-KH, BO^-H^^HH, 



SOjH 
H, CH 5 , CgH^ 



M 




SOjH 



SOjH 



SOjH y- 3 
CH, 



OH, 



HOjS 



L = H, CH, M = H, SOjH 



HOjS 



CHj 

H=N-^-NH 2 



SOjH 



CH, 



H0 3 S -O 
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Die neuen Farbstoffe sind gelb bis violett und eignen sich zum Far- 
ben von naturlichen und synthetischen Polyamiden, wie Voile, Seide, 
Nylon 6 oder Hylon 6,6. Man erhalt damit brillante Farbungen mit vor« 
2iiglichen Echtheiten. 

In den folgenden Beispielen beziehen sich Angaben uber Teile und 
Prozente, sofern nicht anders vermerkt, auf das Gewicht. 



- 15 - 
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Beispiel 1 

23,3 Telle 6-Amino-2-chlor-3-cyan-1 -me thyl-4-oe thylaminopyri dinium- 
chlorid werden in ungefahr 500 Volumenteilen Wasser bei 40 - 50 °C 
geloet und im Verlauf von ein bis zwei Stunden bei 60 - 80 °C ait 
etvas mehr als 21,5 Teilen Hatriumcarbonat (ale 20 #ige waQrige L6- 
sung) versetzt, wobei der pH-Wert der Reaktionslosung standig bei 
7,5-8,5 gehalten wird. Man laflt abkunlen, saugt das ausgefallene 
Reaktionsprodukt ab, wascht mlt Wasser und trocknet. Man erhalt in 
90 - 95 *iger Ausbeute die bei 308 - 310 °C schmelzende Verbindung 
der Formel 

CH, 
HH " C1T 



BeiBPiel 2 

17,8 Telle des in Beispiel 1 beschriebenen Pyridone werden nach und 
nach unter Riihren in 100 Telle 9 0 *ige Schwefeleaure eingetragen. 
Man erhitzt anschlieBend zwei Stunden auf 80 - 85 °C und giefit nach 
dem Abkunlen das Reaktionegemisch auf Eiswasser. Hit waflriger Hatron- 
lauge vird der pH-Wert der Mischung auf 7 - 8 gestellt. Dann filtriert 
man den Hiederschlag ab, wascht nit Wasser und trocknet. 
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Es fallen 17 Telle des Pyridons der Formel 



KN ^CO-NH 




an, das bei 253 - 256 °C schmilzt. 
Beispiel 5 

20,8 Teile 3-Amino-4-chlorbenzolsulf onsaure werden auf iibliche Welse 
in waBriger, salzsaurer Losung diazotiert. Zu der entstandenen 
Diazoniumsalzlosung gibt man bei 0 - 5 °C eine Losung von 20,6 Tei- 
len 6-Amino«3-carbajnoyl-1--methyl-4-methylainino--pyridon--2 in 100 Tei- 
len Dime thy Iformamid. Nach der Zugabe von waBriger Natriumacetat- 
losung bis zum pH von 4-5 wird der Farbstoff der Formel 




mit gesattigter Natriumchloridlosung ausgesalzen, abgesaugt, ge- 
waschen und getrocknet. Man erhalt etwa 40 Teile eines gelben Farb- 
stoffpulvers, das Polycaprolactammaterialien in klaren gelben Tonen 
mit gut en Echtheiten farbt. 
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Beianiel 4 

9,7 Telle 4-Amino-2,5-dichlorbenaolettlfons!iure verden in ublicher 
Weise in vaBrig-salzBaurer Losung mit 12 Volumenteilen einer 23 5&gen 
Natriumnitritlosung bei 0 - 5 °C diaaotiert. Nach Zugabe von 200 Teilen 
Eis lSBt man die Losung von 7»8 Teilen 6-Amino-J-cyan-1-methyl-4- 
methylamino-pyridon-2 in 100 Volumenteilen Diaethylformamid aulaufen. 
Zur Vervolletandigung der Kupplung erhSht man den pH-Wert der Kupp- 
lungalosung durch Zugabe gesattigter vaBriger Natrlumacetatlosung 
auf 5 bis 6 und fallt den Farbstoff der Formal 

CH, 
CI HN ' CN 

Na0 5 S N=tf-£^= 0 

CI »H 2 ^ CHj 



durch Hinaufiigen gesattigter NatriumchloridlSBung vollstandig aue. Er 
wird abgeaaugt, mit venig Waseer gevaschen und bei 50 °C getrocknet. 
Man erhalt 14,1 Telle eines gelben Pulvers, das auf Polycaprolactam- 
gewebe eine grunstichig gelbe Farbung mit eehr guten EchtheitBeigen- 
schaften ergibt. 

Belsolel 5 

17,9 Telle 6-Amino-3-cyan-1-(fl-phenyl)athyl-4-(B-phenyl)-athylamino- 
pyridon-2 werden bei Raumtemperatur in 65 Telle 23 *igen Oleums ein- 
geriihrt. Man rfihrt 3-4 Stunden bei 30 - 40 °C, gibt dann die Losung 
in 500 Teile Eisvasser und etellt unter Ktihlung durch Bintropfen von 
ungefahr 85 Teilen 50 tfiger Natronlauge den pH-Wert auf etwa 5 ein. 
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Dazu gibt man Dei 0 - 5 °C eine aus 9»1 Teilen p-Aoinoazobenzol auf 
ttbliche Weise erhaltene Losung des Diazoniumsalzes. Sodann laflt man 
gesattigte Natriumacetatlosung zufliefien, bis der pH-Wert des Kupp- 
lungBgemisch.es 3 betragt. Zur vollstandigen Ausfallung rtthrt man Koch- 
salz ein und filtriert den ausgef allenen Farbstoff der Pormel 

S0,Na 



ab. Man erhalt nach dem Trocknen ein orangerotes Pulver, dae eich in 
Wasser lost und auf Polycaprolactamfasern echte Orangetone ergibt. 
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Analog zu der beschriebenen Arbeitsveise erhalt man auch die in der 
folgenden Tabelle durch Angabe von D und R gekennzeichneten Farb- 
stoffes 

R 

HN ' 
]>-N=N 0 
H 2 N 



R 



Bei spiel j 




R 


Parbton der Farbung 
auf Polycaprolactam 


6 


NaO 3 S N=N NH 2 




rot 


7 j 


n 


C H 


tt 


8 


it 


C 5 B T. 


it 


9 


tt 


°2 H 4 OCH 3 


n 


10 


I " 


C 5 H 6 OC 2 H 5 


tt 


11 


NaOjS H=H HH 2 




or anger ot 


12 


j tt 


C 2 H 5 


tt 


13 


I ft 


C 2 H 4 OCH 3 


it 


14 

• 


Na0 3 S N=N HH 2 
I CH 3 




n 



609828/0940 



- 20 - 



BNSDOCID: <DE 2500024A 1 J_> 



- 20 - 



^ 2500024 

O.Z. 31 068 



Beispiel 


D-HH 2 


B 


| Farbton 




SOjNa CH 
CH 3 




scharlach 


-I £ 
1 O 


tt 


C 2 H 5 


I " 


17 


OCHj 

NaOjS N=N NH 2 
OCH, 




I rotviolett 


18 


f3 Na OCH 3 
OCH, 


CH 3 


! rotviolett 


19 


NaOjS N=N NH 2 

v> // 
S0,Na 


CH 3 


bordo 


20 


Na0 5 S N=N NH 2 

Q 

SOjNa 


CH 3 


bordo 


21 


,= ^^ 

3 *,■» « SOJHa 
SOjNa 3 


CH 3 


gelbstichig 
orange 
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31 Ooo 


Beispiel 


D-NH_ 


R 


Farbton 


32 


(Q- NH-CO-^J^- NH 2 
SO,Na 


CH 3 


gelb 


33 


SO,Na 
Cl-^-HH 2 


CH, 


gelb 


34 


tl 


°2 H 5 


gelb 


35 


II 


C H OCH 


gelb 


36 


n 


C 3 H 6 OCH 3 


gelb 


37 


ti 


-ch^-chCch,)^^ 


gelb 


38 


ti 


SO^Ha 


gelb 


39 


SO,Na 

J 




gelb 


40 


It 


°2 H 5 


gelb 


41 


It 


(i)-C 4 H9 


gelb 


42 


tt 


C 2 H 4 OCE 3 


gelb 
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3ei spiel 


TV M7I 


R 


Farbton 


53 


SO jifla 

N=N NH 2 




rot- 
orange 


54 


SO^Na n H 


C 2 H 5 


ti 


55 


SOjNa CHj 
\ / \ S 




it 


56 


s0 3 Na CH 5 

N=N -f*y NH 2 


CH 5 


ti 


57 


SOjNa 0CH 
CH, 

> 




tt 


58 


SOxNa 

HO -C^V- N=N -^V)> NH 2 




ti 


59 


0=C-NH-CH 2 -CH-C 4 H 9 (n) 
<^NH 2 


^S0,Na 


gelt) 


60 




II 


gelb 
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Beispiel 


D-NH 2 


E 


Parbton 


66 


CHj CH3 


SO-Na 


orange 


69 


CI »=N NH 2 
CH 3 


II 


orange 


70 


\_y~ N=N-y_y- NH 2 
Br 


II 


orange 


71 


CN 

CI NH 2 


II 


gelb 


72 


S0,K 


• 1 


gelb 


73 


CN 


^SO,Na) 


gelb 


74 


NaO,S pp, 
,-(3 
£JJ>- N=N-^^-NH 2 

CH 3 

NaOjS 


C 2 H 4 OCH 3 


rot 


75 




„ tt >5~DcS0,Na 


rot 


76 


CN 
Br 


C 2*4^ 

SOjHa 


gold- 
gelb 
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Beispiel 


D-HHg 


R 


Farbton 


84 


(CH 2 ) 2 -OH 


SO,Na 


gelb 


85 


SO, 




gelb 


86 


f2 C 2 H 5 

0r NH 2 

C0 2 C 2 H 5 


tl 


gelb 


87 


CH 3 -C0-HH NH 2 


•t 


gelb 


88 


0 2 U-^^-HH 2 


II 


orange 


89 


SOjNa 


II 


rot 


90 


Ka ° 3S t^CT N=N ^0" HH2 

SO^Na 5 


C 2 H 4 OCH ; 


rot 


91 


0 
0 


SO^Ka 


gelb 
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Beispiel j 


D-HH 2 


R 


Farbton 


92 


(n)C 4 H g -CHCH 2 KHCO-^^- HH 2 


SO_.Na 


gelb 


93 


0 

(n)C 4 H 9 -NH-S^-NH 2 
0 


tt 


gelb 


94 


(n)C 4 H 9 -N3-C0 


it 


ffe lb 


95 


0 


i« 


gelb 


96 


CH^-CO-NH 


ti 


gelb 


97 


CI 

CO-NH-C 8 H 17 (i) 


it 


gelb 


98 




ti 


rot 
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r 1 



R-NH CN 




H_N i 
2 R 



Beispiel 


; Z 


Y 


I Y 


R 


Farbton 


99 


H 


SO^a 


NHCOCH 3 


C 2 H 5 


gelb 


100 


ii 


ii 


ii 




it 


101 


ii 


tt 


•i 


C H OCH, 


it 


102 


S0 5 Na 


H 


it 


°2 H 5 


it 


103 


CH,0-^3~ N=N ~ 


it 


SOjNa 


CH 3 


orange 


104 


II 


SO^a 


H 


ii 


ii 


105 


SOjWa 
Na0 5 S^^^-N=N- 


CH 5 




°2 H 5 


it 


106 


S0 5 Na 
SOjNa 


it 


it 


It 


it 


107 


it 


CH 5 






it 


108 | 


tt 


OCH 5 


II 


II 


. ii 
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C0 2 CH 3 



C0 2 C 2 H 5 



C0„C 



COgC^Cn) 



C0 2 C 2 H 4 OCH 3 



C0 2 C 2 H 5 



H 



H 2 N-S0 2 - 



0 N-S0 o - 



Br 



CP, 



H 



CI 



H 



C0 2 C 3 H ? (n) 



C0 2 C 5 H 7 (i) 



C0 2 C 2 H 4 0CH 3 



H 



H 



SO,Na 



-CH, 



Na 



- C 2 H 4 



.Na 



Farbton 



gelb 
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NER COHE^ 
















H 2 N V R 






Beispiel 


D-NHp 


K 


Parbton 


148 


CI 

y 

Na0 5 S-Q-NE 2 
CI 




gelb 


149 


SC^Na 

NaO 5 S N=N NH 2 


n 


rot 


150 


CN 


SO^a 


goldgelb 


151 




C 2 H 4^ 3 


rox 


152 


SO,Na 


CHj 


gelb 


153 


11 


°2 H 5 


ti 


154 


tt 


C 2 H 4 OCH 5 


it 
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Pat en t anspriiche 

1. Wasserlosliche Azofarbstof f e, die in Form der freien Sauren der 
Pormel I 



entsprechen, in der 

D den Rest einer Diazokomponente , 

X Cyan oder Carbamoyl, 

n die Zahlen 1 bis 4 nnd 

R gegebenenfalls substituiertes Alkyl, Cycloalkyl oder Aralkyl be 
deuten, wobei die SOjH-Gruppen in den Substituenten D und/oder R 
stehen. 

2. Farbstoffe gemafi Anspruch 1 der Pormel 



NHR 




R 



NHR 




X 



0 



R 



in der D einen Rest der Pormel 




oder 




T 
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X H Wasserstoff Oder SO^H, 

X Cyan oder Carbamoyl, 

Y Y7asser8toff , Cyan, Chlor, Brom, Methylsulfon, Athylsulfon, 

Phenylsulfon, Carbalkoxy oder SO^H, 
Y 1 Wasserstoff, Chlor, Brom oder SO^H, 

Y 2 Wasserstoff, Chlor, Brom, Methyl, Carbalkoxy, 2-Benzthiazolyl 
Oder SO^H, 

X 5 Wasserstoff, Methyl, Hydroxy, Methoxy oder SO^H, 

X I Wasserstoff, Methyl, Methoxy oder SOjH, 
X 2 Wasserstoff, Methyl oder Methoxy und 

T Wasserstoff oder einen Substituenten bedeuten und 
R die angegebene Bedeutung hat* 

3. Verfahren zur Herstellung von Parbstoffen gemaB Anspruch 1 oder 
2, dadurch gekennzeichnet , daB man 
a) elne Diazoverbindung von Amlnen der Formel 



L-NH, 



2 



mit elner Kupplungskomponente der Pormel 



NHR 




H 0 N N 0 



i 



R 



umsetzt, oder 
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* 

b) ParbBtoffe der Fornel 

NHS 

B - » " "J^* 

2 i 
B 

sulfiert, D und B haben dabei die angegebenen Bedeutungen. 

4. Farbstoffzubereitungen zum Far ben stickstoffhal tiger Fas era, 
en thai tend neben iiblichen Bestandteilen Farbstoffe gemafi An- 
epruch 1 Oder 2. 
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